
工业过氧化氢含量测定方法的研究

秦飞 (连云港市工投集团利海化工有限公司
,

江苏 连云港 2 2 2 0 00)

摘要
:

过实验
,

可以发现
,

高锰酸钾法快捷
,

操作简单
,

平行

性好
,

并且在标准Q / x L入10 2 9一 20 08 所要求的范围内添加稳定

剂对测 量结果几乎没有影响
。

为 了提高工作效率
,

在本单位检

测中心推荐使用 高锰酸钾法测定过氧化氢含量
。
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过氧化氢化学式为 H
Z

O
Z ,

纯过氧化氢是淡蓝色 的钻稠液

体
,

可任意比例与水混溶
,

是一种强氧化剂
,

水溶液俗称双氧

水
,

为无色透明液体
。

目前双氧水的分析方法有高效液相色谱

法 1[]
、

紫外分光光度法 2[]
、

流动注射分光光度法 3[]
、

高锰酸钾法
、

碘

量法和硫酸钵法等 4[] 。

其中高锰酸钾法和碘量法是最常见的两

种测量方法
,

本文分别对高锰酸钾法
、

碘量法进行研究
,

并对实

验结果进行对比
。

1 原理
1

.

1 高锰酸钾法

在酸性溶液中 H
Z

O
Z

很容易被 K M n O
4

氧化而生成有氧气和

水
,

其反应式为
:
ZM n O

4一 + 5 H
2

O
2+ 6 H

+ = ZM才
+ + 50

2+ S H
Z

O

开始反应时速度很慢
,

待生成 M n Z十

之后
,

由于 M n Z十

的催化
,

加快了反应速度
,

故能一直顺利地滴定到终点
,

根据 K M n O
4

标

准溶液的用量计算样品中 H
Z

O
Z

的含量
。

1
.

2 碘量法

在酸性条件下
,

双氧水与过量的 Br
一

反应
,

生成定量的单质

B儿
,

然后 B儿再与定量的 I
一

反应生成 1
2 ,

最后用硫代硫酸钠标准

溶液进行滴定
。

根据滴定碘所消耗的硫代硫酸钠标准溶液的

体积
,

就可以定量地计算出双氧水的含量
。

反应如下
:

H
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O
Z + Z B

r 一 + Z H
+ = ZH

Z

O + B巧

B儿 + 2 1
一 = L + Z B f

1
2+ 2 5

2

0
3 2一 = 5

4

0
6 2一 + 21

-

2 实验部分
2

.

1试剂

双氧水标准溶液
:

30 %双氧水

高锰酸钾标准溶液
e

(1 /5 K M n o
4

)
: o

.

l m o l几

硫代硫酸钠标准溶液
: 0

.

l m ol fL

2
.

2 实验方法

2
.

2
.

1高锰酸钾法

将取来的双氧水样品置于 25 ml 的滴瓶中
,

擦干瓶体
,

放置

在万分之一分析天平中
,

去皮后
,

将滴瓶拿出再放 回天平中
,

反

复两次
,

直到两次天平称量都显示零为后
,

开始用减量法称取

双氧水约 0
.

16 9
,

精确至 0
.

00 02 9
,

加人 已加有 I OOm l l + 15硫酸溶

液的 2 50 ml 锥形瓶中
。

用 0
.

l m ol/ L 高锰酸钾溶液直接滴定
,

双

氧水被高锰酸钾定量氧化
。

利用过量的高锰酸钾溶液的颜色

— 粉红色指示终点
。

根据高锰酸钾标准溶液的消耗量
,

测定

双氧水的含量
。

结果计算
:

W l = VC M x 10

门 乙

x 10 0%

式中
:

c

—
K M n O

4

标准滴定溶液的浓度
,

m ol/ L
;

V

— 滴定时消耗 K M n O
4

标准滴定溶液的体积
,

m L
;

M

— 双氧水 ( 1 /2 H
Z

O
Z

)摩尔质量 (M = 17
.

0 1 )
,

留m o l ;

m

— 称取双氧水标液的质量
,

g

取平行测定结果的算术平均值为测定结果
,

两次平行测定

结果的绝对差值不大于 0
.

10 %
。

2
.

2
.

2 碘量法

称取 0
.

29 双氧水标液
,

精确至 0
.

00 02 9
,

加人 250 m L碘量瓶

中
,

分别加人 50 m L 水
,

0
.

s g K Br
,

待完全溶解后
,

加人 6m ol 儿盐酸

s ml
,

迅速盖上盖子水封
,

静置 5 分钟
,

再加人 19碘化钾
,

盖上水

封
。

放置于暗处巧分钟后
,

立即用 0
.

l m ol/ L硫代硫酸钠标液滴

定
,

以淀粉为指示剂
,

根据滴定结果计算 H
Z

O
Z

含量
,

同时做空白

表 1高锰酸钾法和碘量法检测所消耗的时间

序序号号 分析消耗时间间

高高高锰酸钾法法 碘量法法

11111 12
,

4 4 方方 2 5
声

15 方方

22222 12
,

36方方 2 5
声

0 1方方

33333 13
声

0 1方方 2 5
声

26 方方

44444 12
,

5 6方方 2 5
声

12 方方

55555 12
,

27方方 2 5
声

00 方方

66666 12
,

18方方 2 5
声

4 0 方方

77777 1 1
声

29方方 2 5
声

4 2 方方

88888 12
,

38方方 2 5
声

5 6 方方

平平均时间间 12
,

3 1方方 2 5
声

24 方方
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表 2高锰酸钾法和碘量法检测所得数据平行性

序序号号 使用方法法

高高高锰酸钾法法 碘量法法

11111 3 0
.

02 0000 /3 0
.

6 0 0000 /2 9
.

1 90000 /2 9
.

8 6 0000 /

22222 3 0
.

04 0000 /3 0
.

04 0000 /2 9
.

1 90000 /2 9
.

990000 /

33333 3 0
.

3 0 0000 /3 0
.

0 70000 /2 9
.

98 0000 /2 9
.

92 0000 /

44444 2 9
.

9 90000 /2 9
.

990000 /3 0
.

0 00000 /2 9
.

6 90000 /

555553 0
.

02 0000 /3 0
.

3 0 0000 /2 9
.

990000 /2 9
.

8 6 0000 /

66666 2 9
.

98 0000 /3 0
.

02 0000 /2 9
.

3 90000 /2 9
.

8 8 0000 /

2 77777 9
.

9 90000 /3 0
.

1 0 0000 /3 0
.

1 0 0000 /2 9
.

970000 /

88888 3 0
.

0 50000 /3 0
.

04 0000 /2 9
.

950000 /3 0
.

00 0000 /

平平均值值 3 0
.

02 0000 /2 9
.

94 0000 /

标标准偏差差 0
.

02 70000 / 0
.

0 51 0000 /

S DDD RRR 0
.

0 9%%% 0
.

1 7%%%

试验
。

结果计算
:

= (从一 V 0)
c

M` 1 0
一 3、

1 0 0%

式中
:

c

— 硫代硫酸钠标准溶液浓度m ( / o lL)
;

M

—
H

Z

O
Z

的摩尔质量
,

留m o l

m

— 称取双氧水标液的质量
,

g

V

一
空白试验用硫代硫酸钠标准溶液体积(m L )

。

V

一
滴定用硫代硫酸钠标准溶液体积 (m L )

;

3 结果与讨论
3

.

1 两种方法结果对比

3
.

1
.

1 样品分析所消耗的时间

让同一名熟练的分析人员分别按照高锰酸钾法和碘量法

分析双氧水含量
,

分别做 8次
,

用秒表计时
,

测试结果如表 1
。

显然高锰酸钾法分析双氧水含量所消耗的时间远小于碘

量法
,

原因是碘量法步骤较多且需要在室温下暗处放置一段时

间后 (一共需要 20 分钟 )才可以进行下一步操作
,

而高锰酸钾法

虽然在称量上需要消耗一点时间
,

但是对于一名熟练的分析人

员来说
,

只要操作规范
,

天平会很容易两次归零
,

因此在样品检

视」效率上
,

高锰酸钾法更简单快捷
。

3
.

1
.

2 测量结果的平行性

同一名分析人员运用两种方法对双氧水进行 8次分析所得

结果如表 2
。

由表 2 计算高锰酸钾 R S D = 0刀9 %
,

碘量法 R SD =0
.

17 %
,

碘量

法测量双氧水的平行性比高锰酸钾法差
,

对此
,

主要有以下几

点原因
: ①由于单质碘的挥发性及 I

一

易被空气氧化
,

分析可能产

生误差
。

②硫代硫酸钠溶液不稳定
。

由于硫代硫酸钠易风化
,

且含有少量杂质
,

使溶液不够稳定
。

③由于碘量法温度太低导

致反应速度慢
,

反应不完全
,

使终点不稳定
;

温度太高
,

单质碘

易挥发
,

使测定结果偏低
,

碘量法对温度要求比较苛刻
。

高锰酸

钾作为强氧化剂
,

氧化能力强
,

可以直接滴定过氧化氢
,

受温度

影响较小
。

④由于碘量法操作复杂
,

在操作过程中产生误差的

风险必然会大
。

3
.

1
.

3 稳定剂对测定结果的影响

本单位参照执行标准 Q/ X L M 0 2--9 2 008
,

每千克工业过氧化

氢添加复合稳定剂 ( 75 士 25 ) m g
,

为验证稳定剂对测定结果是否

影响
,

将加稳定剂 的标准液和不加的标准液分析结果进行比

较
。

结果如下
:

表 3
:

是否添加稳定剂对结果的影响

指指标标 使用方法法

高高高锰酸钾法法 碘量法法

未未未添加稳定剂剂 添加稳定剂剂 未添加稳定剂剂 添加稳定剂剂

结结果果 30
.

0 20000/ 30
.

0 40000/ 2 9
.

94 0000/ 29
.

9 70000/

由表 3看出
,

由于稳定剂含量低
,

稳定剂对测定结果几乎无

影响
。

4 结语

通过实验
,

可以发现
,

高锰酸钾法快捷
,

操作简单
,

平行性

好
,

并且在标准 Q仄 L M 0 2--9 20 08 所要求的范围内添加稳定剂对

测量结果几乎没有影响
。

为了提高工作效率
,

在本单位检测中

心推荐使用高锰酸钾法测定过氧化氢含量
。

同时供广大同行

参考
。
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